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DESCRIZIONE 
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La presente invenzione riguarda 1' isolamento dello stereoisomero 
facciale della molecola elettfoluminescente tris(8- 

ossochinolina)all\iminio(III) (Alqg) , la sua produzione in quantity massive 
e la sua caratterizzazione in soluzione e alio stato solido. 

■ I primi dispositivi organici elettroluminescenti (OLED) ad alta 
efficienza e a basso voltaggio sono stati riportati da Tang "e Van Slyke 
(1) ed erano a base di Alqs- Quindici anni dopo, Alqa e un composto 
elettroluminescente chiave * utilizzato in dispositivi commerciali ed ^ 
diventato il prototipo di un' intera classe di materiali usati come strati 
attivi in dispositivi elettroluminescenti. Recentemente, sono stati 
ottenuti miglioramenti signif icativi nell' efficienza e nella stabilita dei 
dispositivi (2-6), e si 6' cercato di estendere e cambiare I'emissione 
verde tipica di OLED a base di Alqa usando strutture multistrato e il 
drogaggio chimico. (7-9) - 

I complessi ottaedrici tris-chelati, tra cui Alqa, possono esistere 
nella forma isomerica. fac o mer. Nel caso dei complessi 
trisossichinolinici (Mqs) , sono stati isolati e caratterizzati - solo 
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stereoisomeri mer. L'unico esempio di isomero non mer e stato riportato 
per il complesso Sbqa (10) che, tuttavia, non 6 ottaedrico, a causa della 
■presenza di iina coppia solitaria stereochimicamente attiva- 

Nella molecola di Alqa la possibile esistenza di isomeri geometrici 
differenti ^ tuttora un problema irrisolto, Sebbene sia stato oggetto di 
ricerca da tempo. (11-14), lo stereoisoiaero f acciale ' di Alqa non 6 mai 
stato direttamente osservato. Invariabilmente, studi spettroscopici su 
molecole isolate in matrice, soluzioni e fasi cristalline polimorfe (13, 
15) hanno hanno evidenziato 1' esistenza del solo isomero mer, che em^tte 
nel verde- E' stato previsto da Curioni et al. mediante calcoli teorici 
(16) che 1' isomero fac sia laeno stabile (AE « 4 kcal/mole) rispetto 
all' isomero mer e che abbia un gap energetico (HOMO-LUMO) 0,3 eV pi^l 
elevato, con un momeiito dipolare di 7 Debye (16) . 

Mer-Alqa cristallizza nelle fasi a e (e in un certo numero di 
clatrati), le cui proprieta ottiche sono determinate dalla natura dei 
contatti. intermolecolari 7t-7t (15) . Inoltre, sono state pre cedent emente 
riportate informazioni cristallograf iche parziali che riguardano due fasi 
generate a temperatura elevata, chiamate y e 5 (15, 17). 

Compito precipuo della presente invenzione 6 quelle di isolare 
1' isomero f acciale di Alqa (che si dimostrera emettere nel blu) sia in 
soluzione che in fase solida. 

Lo scopo . della presente invenzione e quello di fornire un 
procedimento che permetta la produzione in grandi quantita delle fasi y e 
5 , luminescenti nel blu, ambedue contenenti 1» elusive isomero f acciale 
di Alq3. 
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Un altro scopo della presente invenzione 6 quelle di fornire uh 
metodo per stabilizzare 1' isomer o facciale di Alqa in soluzione. 

Ancora uno scopo della presente invenzione 6 quello di fornire un 
procedimento. per 1' ottenimento di film sottili di Alqa che emettono luce 
blu- 

Un ulteriore scopo della presente invenzione e quello di fornire 
dispositivi elettroluminiscenti a base di Alqa che emettono luce blu. 

Gli scopi sopra menzionati ed altri scopi che risulteranno evidenti 
dalla seguente descrizione sono raggiunti mediante la sintesi alio stato 
solido dell'isomero facciale (y-Alqs) per riscaldamento di bc-Alqa ad una 
temperatura piu alta di 350*'C, ma inferiore a 420**C (tipicamente 390^*0), 
seguita dalla trasf ormazione nella fase S-Alqa mediante sospensione del 
prodotto del riscaldamento in solvent! organici (per esempio acetone) 
mantenendo la sospensione a temperatura ambiente. 

Tipicamente, il riscaldamento di a-Alqs in fase solida avviene ad un 
gradiente di temperatura di lO^C/minuto nell' intervallo di temperatura da 
50 a SSO'^C. 

Preferibilmente, il riscaldamento nell' intervallo da 350°C a 390- 
420*" C avviene ad un gradiente di temperatura di I'^C/minuto. 

In un ulteriore aspetto, la presente invenzione fornisce un 
procedimento per ottenere film sottili di 5 e y-Alqa che comprende la fase 
di preparazione di una soluzione di 5 e y-Alqs in un solvent e (ad esempio 
.CHCI3) ad una temperatura inferiore ai -10'*C seguita dalla fase di 
deposizione di uno strato sottile di detta soluzione su un substrato, 
seguita dall' evaporazione rapida del solvente. 
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L' evaporazione del solvente pud awenire anche a temperatura 
ambiente . 

Nel proseguiO/ si riporta 1' osservazione diretta dell'isomero fac 
della molecola di Alqa mediante spettroscopia NMR e viene fornita la chiave 
per il suo isolamento e la sua produzione massiva mediante una reazione 
solido-solido a partire dal materiale commerciale (a-Alqa) . Le propriety di 
emissione ottica dell' isomero fac sia in soluzione, sia come polveri 
policristalline sia come film, vengono confrontate con quelle dell' isomero 
mer. La stfuttura cristallina dell' isomero fac nelle fasi y e 5 e stata 
determinata mediante diffrazione di raggi X da polveri (XRPD) , che- 
evidenzia I'assenza di. contatti tc-ti intermolecolari fra leganti 




ossichinolini 



ci , 



L' isomero facciale (fac), presenta un' emissione nel blu ben distinta 
dal i' emissione di luce verde tipica dell' isomero meridianale (mer). 

Viene fornito un diagrarama di trasf ormazione di fase e un metodo di 
produzione dell' isomero fac partendo da Tina polvere di mer. 

L' isomero fac cristallizza in due specie polimorfe, le cui strutture 
sono state . risolte mediante diffrazione di raggi X da polveri qon 
tecniche ab-initio. Entrambe le fasi cristalline presentano un' emissione 
blu, y e S-'Alqa sono gli unici esempi di specie Mqa contenenti 1' isomero 
fac alio state solido. 

La risoluzione dell 'annoso problema dell' isomeria di Alqa apre la via 
alio sviluppo di dispositivi elettroluminescenti a base di Alqa che 



erne t^tpxio, luce blu. 

L' inv^nzione verri descritta piti dettagliatamente 



It ,1 p *' * 




delle 
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seguenti figure: 

figura 1: diagramma di trasf ormazione di fase di Alqa, 
figura 2: spettri NMR (intervallo 8-9 ppm, a different! 
temperature) di 6-Alq3 sciolto in CDCI3 . 

Figura 3: parte superiore: spettri di f otoluminescenza di soluzioni 
di Alqa' fac e mer eccitate da un fascio laser ultravioletto; parte 
inferiore: spettri di f otoluminiscenza di a- e y-Alqa in £orma di film 
sottili ottenuti da soluzioni ed illuminati con \in fascio laser UV. Gli 
insert! mostrano le strutture molecolari degli isomer! fac e mer. 

Figura 4: impaccamento di un cristallo triclino di 5-Alq3, osservato 
lungo [001] . La struttura della fase trigonale y-Alqa appare, a questa 
risoluzione/ del tutto simile - 

Isomeria di Alqa. La polvere policristalliria di a-Alqa si trasforma 
predominantemente nella fase y per riscaldamento ad una temperatura tra 
390°C e 420°C a pressione atmosf erica. Si. e scoperto che alcune gocce di 
acetone liquido favoriscono la trasf ormazione della fase y nella fase 5 
mentre 1 • inseminazione di soluzioni di mer-Alqa supersature con nuclei di 
y (o 5) non producono la fase 6. Queste evidenze sperimentali hanno 
suggerito I'esistenza di un diverse isomero di Alqa e hanno spinto verso 
analisi spettroscopiche e* strut turali sistematiche . I risultati di queste 
ricerche sono riportati nel diagramma di trasformazione di fase 
rappresentato in figura 1 che illustra I'esistenza di quattro fas! solide 
distinte di Alqg non solvatato basati sull ' esistenza di due different! 
stereoisomer!. L' isomero fac puo essere ottenuto soltanto mediante una 
reazione alio stato solido (f recce blu) . Tuttavia, si possono preparare 
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soluzioni diluite dell' isomero fac dalla fase y (o 5) a basse 
temperature, in quanto esso e cineticamente stabile al di sotto di -lO^'C. 

A temperatura ambiente, indipendentemente dal materiale di partenza 
(fase a, fase y o fase 5), esperimenti di e "C-NMR in soluzione hanno 
indicate mer-Alqa come I'unica specie presente. Tuttavia, mettendo in 
sospensione y- o S-Alqa solido in CDCI3 ad una temperatura di -50 ^^C, la 
^H-NMR si evidenzia soltanto I'isomero fac-Alqa- Questo dimostra in modo 
chiaro che y- e S-Alqa contengono I'isomero fac, che 6 cineticamente 
stabile alio stato solido a temperatura ambient e. 

Dagli spettri della figura 2 si nota, a basse temperature, I'assenza 
di segnali H2 prossimi a 6 8,8 ppm, che, accoppiata con il fatto che si 
osservano soltanto i segnali dei nuclei H4 (magneticamente equivalenti) , 
mostra che e presente soltanto I'isomero- fac. L' aumento del rapporto 
segnale/rumore osservato per riscaldamento' della soluzione indica che 
I'isomero fac si trasforma progress ivamente in mer-Alqa che k decisamente 
p±h solubile. 

Gli spettri riportati in figura 2 mostrano inoltre che tale 
isomerizzazione inizia a temperature maggiori di circa -10 ^C- E' 
importante notare che* soluzioni preparate a temperatura ambiente da 5- 
Alqa contengono I'isomero mer come risultato della trasformazione rapida 
da fac a mer. 

Gli spettri di f otoluminescenza di' soluzioni di mer- e fac-Alqa sono 
riportati in figura 3-parte superiore- La soluzione di fac-Alqa ^ stata 
preparata sciogliendo polvere della fase y o 5 in CHCI3 a -50° C, La 
fotoluminescenza di fac-Alqa in soluzione a -50**C e centrata a 2,59 eV e 
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ha un colore blu brillante. La posizione spettrale della fotoluminescenza 
non Gambia a temperature inferior! a -10°C, mentre a temperature pii 
elevate inizia a spostarsi verso un' energia piix bassa. E' stato osservato 
Che il massimo di emissione spettrale diminuisce in modo • costante con 
I'aumento della temperatura, raggiungendo un valore minimo di 2,36 eV 
(verde) a temperatura ambiente. Questo e conforme ai ristiltati della 
spettroscopia NMR, che indicano una conversione da fac a mer a 
temperature superior! a -lO'C. Dagli spettri di fotoluminescenza, si 6 
trovato che in soluzione, . dopo alcune ore a temperatura ambiente, avviene 
una trasformazione completa da fac a mer. 

Quindi 1' emissione spettrale di fotoluminescenza fornisce 
un'impronta caratteristica di ciascuno isomero. 

Trasformazioni solido-solido. Secondo calcoli ab-initio, 1' isomero 
mer h di circa 4 kcal/mole piii stabile del fac in fase gassosa ma ha un 
momento dipolare signif icativamente p±h basso (4,1 rispetto a 7,1 Debye) . 
Se si assume che questo sia vero anche in soluzione, si pu6 facilmente 
spiegare perche la chimica in soluzione di Alq, sia dominata dall' isomero 
mer: owero, non si pud ottenere fac-Alqs mediant e un progedimento 
chimico in soluzione. Questo risultato 6 in accordo con le prime misure 
mediante *H-NMR, che hanno rivelato soltanto 1' isomero mer a tutte le 
temperature esaminate (11). All ' aumentare della temperatura nel solido, 
piccole barriere di energia possono essere superate dal contribute 
entropico, se assistite da aumentate interazioni dipolo-dipolo, effetti 
di cavita e/o un miglior impaccamento cristallino. In effetti, la 
trasformazione da mer a fac alio stato' solido, partendo dalla fase 
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a, avviene soltanto a circa 390*'C. Sorprendentemente, la fase, y, che 6 
indefinitamente stabile alio stato solido, si trasforma facilmente nella 
fase 6 a temperatura ambiente se si aggiunge acetone- Le molecole di 
acetone consentono una mobility limitata alle^ molecole fac che, ben prima 
dell' isomerizzazione, cristallizzano come fase 6, piil densa e piu 
stabile, 

Dati cristallografici di y-Alqa^ C27H18AIN3O3 , massa molare 409,43 
g/mole, trigonale, gruppo spaziale P-3, a=14 . 3807 ( 6) , c=6 . 2107 (4 ) A; 
V=1112.3(1)A\ 2=2;' Pc-1.371 g/cm^- R^p e Rp 0'.133 e 0.102 per 3501 dati 
raccolti nell' intervallo 5<2e<75'*. Rsragg 0.037. 

Dati crystallografici di S-Alqg: C27Hx8AlN303/ massa molare 409, 43 
g/mole, triclino, gruppo spaziale P-1, a='14 , 44479 (9) , b=13 . 2620 (7) ; 
c-6. 1887 (4) A; a =95.865(5); |3 =88.613(5); y =113 . 922 (4 ) V=1078 . 1 (1 ) A^ 
2=2; Pc=1.415 g/cm^- R^p e Rp 0.161 e 0.124 per 3501 dati raccolti 
nell'intervallo 5<2e<75°. Rsragg 0.061. 

I cristalli di y-Alq3 appartengono al gruppo spaziale trigonale P-3. 
Fac-Alqs presenta simmetria C3- S-Alqa 6 triclino, gruppo spaziale P-1, 
percid i suoi * tre leganti ossichinolinici sono cristallograf icamente 
indipendenti . La figura 4 raostra 1 • impaccamento cristallino pseudo- 
trigonale di S-Alqa. La struttura cristallina di y-Alqa 6 simile, con le 
molecole giacenti sugli assi cristallografici ternari del gruppo spaziale 
trigonale P-3. Le due fasi sono correlate da una relazione propria 
gruppo-sottogruppo, dato che la fase 5 pud essere semplicemente ottenuta 
rimuovendo gli assi ternari della fase y mantenendo nel contempo tutti i 
centri di inversione. Le leggere differenze nell' imj^^c^Snto^^^^'t^ 
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di Y- e 6-Alq3 si riflettono nei loro spettri Raman, che mostrano gli 
stessi modi fononici intramolecolari, ma modi reticolari different! (20) . 
Gli spettri di emissions ottica di y- e 6-Alq3 sono identici, come 
discusso sotto. 

a-Alqs (15)/ Y" e S-Alqj posseggono parametri di cella confrontabili, 
indicando che i stereoisomeri different! possono mostrare modelli di 
impaccamento simili. H motive comune 6 la presenza di colonne chirali di 
[Alqa]-, parallels all'asse c, impaccate in maniera pseudotrigonale nel 
piano ab. In tutte le fasi, a causa della . loro natura centro-simmetrica, 
le molecole di (±)Alq3 e le colonne di chiralita opposta coesistono in 
rapporto equimolare . 

Proprieta ottxaha alio stato solido. La possibility di pr^parare 
film sottili stabili di Alqj, con emissione blu, deriva dalla 
comprensione dell' isomeria di Alqa e del diagramma di trasformaiione di 
fasi. La disponibility di soluzioni stabili di fac-Alq, permette la 
preparazione di film che mantengono 1' emissione blu caratteristica 
dell'isomero fac-Alqj. La figuxa 3-parte inferiore, mostra film ottenuti 
depositando una soluzione di fac-Alqs e una soluzione di mer-Alqa su 
substrati di quarzo. A basse temperature, la trasformazione da fac.a mer 
k relativamente lenta e permette la stabilizzazione dell'isomero fac in 
fase solida dopo evaporazione del solvente, anche quando il substrate S 
mantenuto a temperatura ambiente. La figura 3-parte inferiore, riporta 
gli spettri di fotolviminescenza raisurati su polveri policristalline di a- 
Alqa (verde) e 5 e y-Alqa (blu) a 4K. Come menzionato sopra, non esiste 
una differenza sensibile fra gli spettri di f otoluminescenza delle fasi y 
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e 6.- Gli spettri di a- e y-Alqa mostrano chiaramente la. stessa 
progressione vibronica che coinvolge il modo di "bending" a 525 cm-^ (21) 
Che in entrambi i casi 6 descritta da un fattore di Huang-Rhys di circa 
2,6. Questo indica che in entrambi gli isomeri fac e mer 6 presente lo 
stesso forte accoppiamento elettrone-f onone per la transizione 
elettronica radiante. 

Gli spettri di f otolurainescenza dei film di isomeri mer e fac 
assomigliano a quelle delle rispettive polveri di a e Y (o 5) • ma sono 
spostate verso il rosso e la struttura vibronica scompare, anche a bassa 
temperatura. Questo comportamento 6 tipico dei film sottili di Alqa ed 6 
stato in passato interpretato come una conseguenza della coesistenza dei 
due isomeri {2, 16). Alia luce dei risultati qui riportati, la natura 
amorfa dei film sottili di Alqa e piu probabilmente legata sia al 
polimorfismo che alia natura racemica di Alqs. 

La scoperta di fasi stabili di Alqa con emissione blu consente la 
fabbricazione di OLED efficienti a base di Alqa con emissione blu. Questo, 
assieme con una piu accurata conoscenza delle proprieta ottiche e 
elettroniche di Alqa, pu6 permettere I'uso di un unico materiale attivo per 
dispositivi di visualizzazione a colori di tipo RGB (rosso, verde, blu) . 

Spettroscopia NMR: a-Alqa pud essere facilmente sciolto in una 
gamma di solvent i organici; invece-, S-Alqa mostra una solubility molto 
inferiore. In una prima serie di esperimenti NMR si sono sciolte polveri 
di a-Alqa e S-Alqa in CDCI3 a temperatura ambiente. Gli spettri e "C NMR 
sono stati registrati usando uno strumento Bruker NMR AVANCE da 400 MHz. 

Lo spettro ^H-NMR a temperatura ambiente di mer-Alqa 6 in accordo con 
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quelle riportato in (18). L' aggregazione molecolare in soluzione, 
precedentemente osservata mediante spettroscopia di fluorescenza (15) 6 
qui confermata dai chemical shifts, dipendenti dalla concentrazione, dei 
protoni "esterni", in particdlare di H4 . Una caratteristica particolare • di 
questo spettro 6 1' abbassamento «anomalo" (1,5 ppm) del chemical shift di 
uno dei tre atomi H2. Questo e dovuto all'intorno intramolecolare unico di 
questo atomo H2, che punta verso Un anello aromatico adiacente. Queste 
informazionl sono della . massima rilevanza nell' interpretazione dello 
spettro HMR dell'isomero fac-Alqa a -50°C. Infatti, la stereochimica di 
fac-Alq3 richiede che tutti gli atomi H2 risentano. - di correnti 
diamagnetiche di anello. 

in una seconda serie di esperimenti NMR, si % raffreddato S-Alqj 
solido alia temperatura dell' azote liquido in una provetta per NMR. Si 
poi aggiunto CDCI3 ed innalzato la temperatura a -50 »C ad una velocita 
controllata in un periodo di 30 minuti. Si misurata una serie di spettri 
NMR a questa temperatura, che hanno dimostrato I'assenza dl 
isomerizzazione molecolare anche dopo alcune ore. Si sono poi raccolti 
ulteriori spettri in funzione della temperatura incrementata ad intervalli 
di lO-C, fine a raggiungere la temperatura ambiente. Tra una misura e 
• I'altra, si sono lasciati passare 10 minuti per far stabilizzare 
termicamente il sistema . 

L'isomero fac-Alqj mostra uno spettro NMR piu semplice a causa 
della sua simmetria di tipo C3. Esso consiste di due ' multipletti centrati 
• a" circa-,. 5;, 8,36 ppm (H4) e 5 7,52 ppm (H6) e di parecchi picchi molto 
••^sovrapp/sti, nel campo tra 7,1 e 7,4 ppm (H2, H3, H5 e H7) . Tutte le 
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risonanze degli atomi H2 sono spostate verso campi alti, proprio come l'H2 
"unico'^ di mer-Alqs (5 7,22 ppm, vedere (18))- 

^Analisi di diffrazione di xaggi X da polvari: 1' indicizzaz.ione dello 
spettro di diffrazione di y-Alqa confenaa la metrica trigonale riportata e 
dk figure di merito migliori [a -14.364, c= 6.208 A; M(22)=42, 
F(22) = 56 (0,009, 43)]. Sulla base dell'analisi di Rietveld completa, il 
gruppo spaziale trigonale corretto non 6 P-31c (15) ma P-3 (i riflessi 
001 sono oscurati per sovrapposizione accidentale) . Si fa notare che il 
precedente tentative di assegnazione di y-Alqa come contenente I'isomero 
mer era stato presentato sulla base di uno spettro XRPD di bassa quality 
(Che non permetteva una completa modellazione di tipo Rietveld) , unito 
alia considerazione che nelle polveri sublimate 6 presente soltanto mer- 
Alqa. .L'analisi di Rietveld completa qui riportata determina in modo 
definitive la struttura molecolare (fac) e cristallina di' y-Alqj. 
L' indicizzazione dello spettro di diffrazione del polimorfo 5 porta a una 
cella triclina [a = 14.503, b = 13..288, c - 6.208 A; a = 95,9; & = 89,7; 
Y = 114,0; M(23) = 21, F(23) = 53 (0,009, 47)]. La risoluzione strutturale 
di y- e S-Alqa 6 stata effettuata tramite tecniche di 'simulated annealing' 
(Bruker AXS 2000; Topas V2.0.). Gli affinamenti finali dei modelli 
strutturali delle miscele bifasiche sono stati effettuati su due gruppi di 
dati differenti (F e A, ricchi, rispettivamente, in y- e S-Alqs, ) raccolti 
nell'intervallo 5<2e<75% con passo A2e=0, 02% t=60 (D o 100 (A) s 
pags.o^. Sia per la "soluzione che per gli affinamenti si sono utilizzati 
frammenti di idrossichinolina di geometria ideale, incernierati attorno 
. all'atqiiio Al mediante vincoli flessibili (sui contat^^^ i^eai^^amfcft^lC^ri 1,2 
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Al/X e 1,3 X/X (X = N,0) di uno stereoisomero f ac] . Gli spettri XRPD sono 
stati raccolti con un dif frattometro di polveri convenzionale Philips 
PW1820 dotato di fenditure Soller, un mono croma tore di grafite pirolitica 
sul fascio secondario, e radiazione Cu-Kcc, %- 1.5418 A, 40 KV, 40 mA. 

I seguenti es.empi sono f orniti ' a scopo illustrative ma . non 
limitativo per la presente invenzione. 
Esempl 
Esempxo 1 

Preparazione di y-Alq, (polvexi polioristalline) : si riscalda a-Alq 
commerciale a 395°C impiegando un gradiente di temperatura di lO'C/minuto 
nell'intervallo di 50-350°C e di l°C/minuto da 350°C a 395°C. Dopo aver- 
mantenuto questa temperatura per alcuni minuti • il sistema viene 
raffreddato rapidaraente a temperatura ambiente. L' analisi XRPD mostra che 
le polveri risultanti, di colore giallo scuro, sono costituite da una 
miscela delle fasi y-Alqa e S-Alqs- Osando 15 mg di polvere di a-Alqa il 
rapporto y -Alqj/S-Alqa 6 di circa 10/1; tale rapporto non 6 sensibilmente 
influenzato dall'aumento della velocity di riscaldamento fino a 
lO-'C/minuto o dalla diminuzione della velocity di raf f reddamento fino a. 
l°C/minuto. Inoltre, questo rapporto rimane inalterato per riscaldamento 
alia temperatura massima di pre-sublimazione di 410°C. L.'utilizzo di 
quantity di partenza dell'ordine del grammi, tuttavia, tipicamente 
fornisce rapporti y-Alqs/S-Alqa inferiori. 
Esenipio 2 

Pireparazione di 5-Alq3 (polveri policristalXine) : si sospende y-Alq3, 
preparato come descritto nell'Bsempio 1 e che contiene quindi piccole 
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quantita di S-Alqa, in acetone per 15 ore a temperatura ambiente con 
agitazione occasionale. Mediante centrifugazione, si separa la risultante 
polvere di colore giallo chiaro. L' analisi XRPD mette in evidenza la 
presenza di 5-Alq3 quasi puro, accompagnato da meno del 4% di y-Alqa 
residue. N6 il volume del solvente n6 il rapporto y-Alqa/S-Alqa nella 
polvere di partenza hanno alcuna influenza sul risultante rapporto y 
Alqa/S-Alqa. 
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RIVENDICAZIONI 



1. Procedimento per la preparazione dell' isomero facciale di tris(8- 
ossochinolina)alluminio (III) (Alqa) comprendente la fase di riscaldamento 
di a-Alqa in fase solida ad una temperatura uguale o superiore a 350*^0 ma 
inferiore a 420°C, per ottenere una miscela di y-Alqa e 5-Alq3 

2. Procedimento second© la rivendicazione 1 .comprendente inoltre una 
fase di messa in sospensione di detta miscela in * un solvente organico e 
mantenimento di detta sospensione a temperatura ambiente. 

3. Procedimento secondo la rivendicazione 2 in cui detto solvente 

organico 6 1' acetone. 

4. Procedimento per ottenere un film sottile di Alqa facciale che 
comprende le fasi di preparazione di una soluzione di Alqs ^facciale in un 
solvente ad una temperatura minore di -10 '^C, di applicazione di uno strato 
sottile di detta soluzione su un substrate, e di evaporazione del solvente 
per ottenere un film sottile. 

5. Procedimento secondo la rivendicazione 4 in cui detto solvente e 

CHCI3 • 

6. Procedimento per ottenere un film sottile di Alqa facciale che 
comprende la fase di riscaldamento di un film sottile di Alqa meridianale 
ad una temperatura compresa tra 390 e 4 20°C. 

7. Dispositive elettroluminescente comprendente Alqa facciale con 
emissione di luce blu. y<^9^0ff}-^ 

8. Impiego di Alqa facciale per realizzar€ 




spositivi 
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elettroattivi adatti per il trasporto di carica e/o per la ricombinazione 
di carica e/o per 1' ends si one di luce. 
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